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(54) Title: ARRANGEMENT AND METHOD FOR IMPROVING VACUUM IN A VERY HIGH VACUUM SYSTEM 
(54) Titre: AGENCEMENT ET PROCEDE POUR AMELIORER LE VIDE DANS UN SYSTEME A VIDE TRES POUSSE 
(57) Abstract 

The invention concerns an arrangement for improving vacuum in a very high vacuum system (ultrahigh vacuum) comprising a metal 
chamber releasing gas at its surface, consisting of a coating deposited on at least almost the whole surface of the metal wall defining the 
chamber. The invention is characterised in that the coating further comprises at least an undercoat of non-evaporating getter deposited on 
said surface of the metal wall defining the chamber and, on this undercoat, at least a thin film of at least a catalyst selected among ruthenium 
and/or rhodium and/or palladium and/or osmium and/or iridium and/or platinum and/or an alloy containing at least one of those. 

(57) Abrlge - 

Agencement permettant d'amgliorer le vide dans un systeme a vide tres pousse" (ultravide) comprenant une enceinte m6tallique 
susceptible de relacher du gaz a sa surface, consistant en un revetement depose sur au moins la quasi totality de la surface de la paroi 
metellique d6finissant l'enceinte, caracterise' en ce que le revetement comprend en outre au moins une sous-couche de getter non evaporable 
deposee sur ladite surface de la paroi m6tallique dgfinissant l'enceinte et, sur cette sous-couche, au moins une couche mince d'au moins 
un catalyseur choisi parmi le ruthenium et/ou le rhodium et/ou le palladium et/ou l'osmium et/ou I'iridium et/ou le platine et/ou un alliage 
contenant au moins l'un de ceux-ci. 
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Aaencement et procede pour amfeliorer le vide dans un systeme 
a vide tres pousse. 

La presente invention concerne des perf ectionnements 
apportes en vue d'ameliorer le vide dans un systeme a vide 
5 tres pousse (ultravide) coraprenant une enceinte susceptible 
de relacher du gaz a sa surface. 

Dans un systeme metallique etuvable dans lequel doit 
etre realise un vide tres pousse (c'est-a-dire un vide d'au 
moins 10" 10 Torr, voire d'un ordre de grandeur de 10" 13 a 10" 14 

10 Torr), les parois metalliques de 1* enceinte a vide consti- 
tuent une source inepuisable de gaz. L'hydrogene contenu 
dans le metal de construction (par exemple acier inoxydable, 
cuivre, alliage d' aluminium) diffuse librement dans l'epais- 
seur du metal et est relache a la surface definissant 

15 l 1 enceinte. De meme, lorsque les parois de la chambre a vide 
sont bombardees par des particules (rayonnement de synchro- 
ton, electrons ou ions) -conune c'est la cas dans les 
accelerateurs de particules-, il en resulte 1' expulsion 
aussi d'especes moleculaires plus lourdes, telles que CO, 

20 C0 2 , CH 4 , produites en surface apres dissociation d'hydrocar- 
bures, carbures et oxydes. 

Le niveau de vide obtenu dans 1' enceinte est done 
defini par l'equilibre dynaraique entre le degazage a la 
surface definissant 1* enceinte et la Vitesse de pompage des 

25 pompes utilisees. L'obtention d'un vide eleve implique a la 
fois une grande proprete de la surface de 1' enceinte 
reduisant 1 ' emission de gaz et une vitesse de pompage 
elevee. Pour les systemes a vide des accelerateurs de 
particules dont les chambres sont generalement de petite 

30 section, les pompes doivent etre rapprochees les unes des 
autres ou bien il faut mettre en oeuvre un pompage continu, 
afin de surmonter la limitation de conductance. 

Dans ces conditions, pour parvenir a obtenir un vide 
aussi pousse que possible, il est connu de completer le vide 

35 produit par des pompes mecaniques en effectuant un pompage 
complementaire, notamment a l'aide d'un getter dispose dans 
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1' enceinte : ce materiau est capable de produire des 
composes chimiquement stables par reaction avec les gaz 
presents dans une enceinte a vide (notamment H 2 , 0 2 , CO, C0 2 , 
N 2 ) et cette reaction donne lieu a la disparition des 
5 especes moleculaires concem^es , ce qui correspond a un 
effet de pompage. 

Toutefois, quel que soit le processus de pompage mis 
en oeuvre, et malgre l'efficacite du pompage reparti que 
permet d'effectuer la mise en oeuvre d'un getter non 

10 evaporable, le niveau de vide susceptible d'etre obtenu dans 
1' enceinte reste defini par l'equilibre dynamique entre la 
vitesse de pompage (quels que soient les moyens mis en 
oeuvre) et le taux de degazage de la surface metallique de 
1' enceinte (quelle qu'en soit la cause) ; autrement dit pour 

15 une vitesse de pompage donnee, le niveau de vide reste 
tributaire du taux de degazage dans 1' enceinte. 

Pour ameliorer la qualite de l'ultravide dans 
1' enceinte, il s'avere done souhaitable de tenter de reduire 
sensiblement le taux de degazage a la surface de la paroi 

20 metallique de 1' enceinte, et par la meme d'accroitre 
sensiblement l'efficacite des moyens de pompage. 

L' invention a done pour but de proposer une solution 
perfectionnee qui perraette de resoudre ces problemes et qui 
reduise le taux de degazage se produisant dans 1 ' enceinte et 

25 accroisse notablement l'efficacite des moyens de pompage mis 
en oeuvre, en permettant d'aboutir, de facon plus economi- 
que, a des vides tres pousses ou ultravides (par exemple de 
l'ordre de 10" 10 a 10" 13 Torr). 

A ces fins, il est propose conformement a 1 ' inven- 

30 tion un agencement perfectionne permettant d' ameliorer 
1 ' obtention d ' un vide tres pousse ( ultravide ) dans une 
enceinte metallique susceptible de relacher du gaz a sa 
surface, consistant en un revetement depose sur au moins la 
quasi totalite de la surface de la paroi metallique definis- 

35 sant 1' enceinte, qui se caracterise en ce que le revetement 
comprend au moins une sous-couche de getter non evaporable 
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deposee sur ladite surface de la paroi metallique definis- 
sant 1' enceinte et, sur cette sous-couche, au moins une 
couche mince d'au moins un catalyseur choisi parmi le 
ruthenium et/ou le rhodium et/ou le palladium et/ou 1' osmium 
5 et/ou 1' iridium et/ou le platine et/ou un alliage contenant 
au moins l'un de ceux-ci. 

Grace a la mise en oeuvre d'un tel agencement, on 
beneficie d'un avantage essentiel, dans le cadre de la 
presente invention, des corps catalyseurs utilisables qui 

10 reside dans leur faible oxydation : lorsque ces catalyseurs 
sont exposes a l'air, ils ne reagissent que tres faiblement 
avec l'oxygene a leur surface et il n'est done plus besoin 
de proceder a une etape d' activation par chauffage en vue 
d'eliminer la couche de passivation. 

15 II en resulte egalement un autre avantage residant 

dans la duree de vie en principe illimitee de la couche de 
catalyseur, puisque 1' absorption de gaz est thermiquement 
reversible. 

Cette couche de catalyseur constitue un ecran qui 

20 inhibe le degazage du metal de la paroi de 1' enceinte, sans 
en produire a son tour. En outre, dans les chambres des 
accelerateurs de particules, e'est cette couche qui subit 
les impacts des particules ou du rayonnement de synchrotron 
et qui, formant ecran, empeche la liberation d'especes 

25 moleculaires susceptible de polluer le vide dans 1' enceinte. 

II en resulte que, par ce moyen, on empeche, au moins dans 
une grande mesure, le degazage, quelle qu'en soit la cause, 
dans 1' enceinte. 

Enfin, un catalyseur tel que precite est apte a 

30 procurer un effet de pompage de surface d'especes moleculai- 
res presentes dans 1* enceinte. 

On a trouve que les resultats les plus interessants 
etaient obtenus avec des alliages de palladium, et plus 
particulierement avec 1' alliage palladium-argent. 

35 Le depot de la couche de catalyseur sur la surface 

de la paroi metallique de 1' enceinte peut s'effectuer par 
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tout moyen approprie connu de 1' Homme de Metier et efficace 
dans le contexte technique considere, notamment par depot 
electrolytique ou par pulverisation cathodique, comme cela 
sera explique plus loin. 
5 II faut toutefois noter que le catalyseur presente 

un aspect defavorable qui reside dans le fait que, contrai- 
rement a un getter non evaporable, le catalyseur ne procure 
qu'un effet de pompage selectif : autrement dit, il est 
capable de pomper certaines especes moleculaires : H 2 et CO, 

10 mais pas tou jours d'autres especes moleculaires : N 2 et C0 2 . 
Toutefois, cette selectivity peut, dans certaines applica- 
tions plus particulierement envisagees ( chambres a vide 
d'accelerateur de particules), ne pas se reveler redibitoire 
du fait que les especes moleculaires H 2 et CO sont majori- 

15 taires. 

II faut en outre noter, au surplus, que les cataly- 
seur s presentent un effet de pompage de l'espece H 2 qui 
certes existe, mais reste limite sous basse pression. 
Toutefois, un abaissement de la temperature permet d'amelio- 

20 rer la quantite de H 2 pompee : de l'ordre d'une fraction 
seulement de couche moleculaire a la temperature ambiante 
d' environ 20 °C, cette quantite croit a plus basse temperatu- 
re. Par exemple, avec le palladium qui constitue un cataly- 
seur actuellement prefere en raison des resultats procures, 

25 la pression d'equilibre pour une monocouche d'hydrogene 
adsorbee en surface est de 10" 7 Torr a la temperature 
ambiante, mais elle devient completement negligeable a la 
temperature d' ebullition de 1' azote liquide (77°K). 

C'est pour remedier a 1 ' insuf f isance de la capacite 

30 de pompage du catalyseur vis-a-vis de certaines especes 
moleculaires, telles que H 2 et ses isotopes, que l'on 
prevoit la mise en place d'une sous-couche de materiau 
getter non evaporable appliquee directement sur la paroi de 
1' enceinte. La ou les especes moleculaires precitees, telles 

35 que l'hydrogene et ses isotopes, sont ainsi transferees de 
la surface exposee au vide, a travers la couche de cataly- 
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seur, jusqu'a la couche de getter non evaporable soit a la 
temperature arabiante sur un temps long, soit de facon acce- 
leree sur un temps plus court, voire tres court, en mettant 
en oeuvre un chauffage a une temperature d' environ 50 a 
5 70 °C. Ainsi, alors qu'a la temperature ambiante d' environ 
20'C une couche de palladium saturee par H 2 permet d'attein- 
dre un vide de 10" 7 Torr seulement, en chauffant a 70 "C le 
meme catalyseur peut conduire a un vide de 10" 13 Torr. 

Pour ce qui est de la couche de getter non evapora- 

10 ble, du choix du ou des materiaux constitutifs et de son 
procede de realisation, on pourra avoir recours a toute 
solution connue de 1' Homme de Metier et propre a donner 
satisfaction dans le cadre de la presente invention. 
Toutefois, de preference et de facon tres avantageuse, on 

15 pourra avoir recours aux dispositions exposees dans la 
demande de brevet FR 96 07 625 au nom de la Demanderesse, a 
laquelle on se reportera pour une information detaillee. 

On rappellera seulement que le materiau NEG doit en 
particulier posseder un grand pouvoir d' absorption et une 

20 grande diffusivite pour l'hydrogene, avec si possible 
capacite a former une phase hydrure ; il doit, en outre, 
presenter une pression de dissociation de la phase hydrure 
inferieure a 10" 13 Torr a environ 20 °C. Le materiau doit 
egalement posseder une temperature d' activation aussi basse 

25 que possible, compatible avec les temperatures d'etuvage des 
systemes a vide (environ 400 "C pour les chambres en acier 
inoxydable, 200 - 250 °C pour les chambres en cuivre et 
alliage d' aluminium) et compatible avec la stabilite du 
materiau a l'air, a environ 20 °C ; dans ces conditions, 

30 d'une facon generale la temperature d' activation doit etre 
au plus egale a 400"C, mais pas inferieure a 150°C. 

En definitive, le titane, le zirconium, le hafnium, 
le vanadium et le scandium qui presentent une limite de 
solubilite pour l'oxygene, a la temperature ambiante, 

35 superieure a 2 % peuvent constituer des getter non evapora- 
bles appropries pour constituer un revetement en couche 
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mince dans le cadre de 1' invention. On peut, bien entendu, 
retenir egalement tout alliage ou compose de ces corps entre 
eux, ou tout alliage ou compose d'un ou plusieurs de ces 
corps avec d'autres, de maniere a combiner les effets 
5 obtenus, voire a obtenir des effets nouveaux ne resultant 
pas directement du cumul des effets individuels. 

La mise en oeuvre d'une structure multicouche 
conformement a 1' invention s'effectue de fagon simple : 

- on depose au moins une couche mince de getter non evapora- 
10 ble sur au moins la quasi totalite de la surface de la paroi 

de 1' enceinte ; 

- on effectue ensuite un depot d'au moins une couche mince 
d'au moins un catalyseur sur ladite couche de getter, ledit 
catalyseur etant choisi parmi le ruthenium et/ou le rhodium 

15 et/ou le palladium et/ou 1* osmium et/ou 1' iridium et/ou le 
platine et/ou un alliage contenant au moins l'un de ceux-ci; 

- on assemble 1' enceinte avec un systeme a vide ; et 

- on fait le vide a l'aide du systeme de pompage. 

Dans le cas prefere de depot par double pulverisa- 

20 tion cathodique, le depot de la couche NEG enoncee dans la 
premiere etape ci-desus est realisee a l'aide d'au moins une 
premiere electrode appropriee pour la pulverisation cathodi- 
que du getter comme indique dans le document FR 96 07 625. 
Puis, le depot acheve, cette premiere electrode est enlevee 

25 hors de 1' enceinte et remplacee, avant d'aborder la seconde 
etape ci-dessus, par au moins une seconde electrode appro- 
priee pour la pulverisation cathodique du catalyseur. En 
raison de 1' exposition de la couche de getter a 1' atmosphere 
ambiante entrainee par cette substitution d' electrode, il 

30 est necessaire de pomper, puis d'activer thermiquement la 
couche de getter avant d'effectuer le dep6t de la couche de 
catalyseur par pulverisation cathodique. 

Un exemple de mise en oeuvre pratique de ce procede 
peut comprendre les etapes qui suivent : 

35 - on nettoie 1' enceinte ; on introduit un dispositif de 
depSt de getter en couche mince a l'interieur de 1' enceinte; 
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on cree un vide relatif dans 1' enceinte ; on effectue un 
etuvage de 1' enceinte afin d'evacuer la plus grande partie 
possible de la vapeur d'eau ; puis on effectue le depot du 
getter en une couche mince sur au moins la plus grande 
5 partie de la surface de la paroi definissant 1' enceinte ; 

- on retablit la pression atmospherique dans 1' enceinte ; et 
on extrait le dispositif de depot du getter hors de 1' en- 
ceinte et on introduit un dispositif de depot de catalyseur 
a l'interieur de 1' enceinte ; 

10 - on cree un vide relatif dans 1' enceinte ; on realise un 
etuvage de 1 ' installation a la temperature voulue tout en 
maintenant 1' enceinte a une temperature inferieure a la 
temperature d' activation du getter ; 

- on arrete 1' etuvage de 1 ' installation et simultanement on 
15 eleve la temperature de 1' enceinte jusqu'a la temperature 

d' activation du getter que l'on maintient pendant une duree 
predeterminee (par exemple 1 a 2 heures) ; et enfin on 
ramene la temperature de 1' enceinte a la temperature 
ambiante ; a la fin de cette procedure, la surface de la 
20 couche mince de getter est propre et son d<§gazage thermique 
est fortement r§duit ; 

- enfin on depose au moins une couche de catalyseur sur la 
couche NEG. 

Pour eviter les sujetions entrainees par le change- 
25 ment des electrodes (exposition de la couche de getter a 
1' atmosphere ambiante), on peut envisager de mettre en 
place, des le depart, une electrode double comportant 
simultanement les deux materiaux NEG et catalyseur et 
excitable de facon sequentielle de sorte que le getter, puis 
30 le catalyseur peuvent etre deposes success ivement sans 
traitement intermediaire du getter ; pour obtenir des 
dep6ts homogenes sur toute la paroi de 1 'enceinte, une telle 
electrode peut etre tournante. 

Apres la mise en place dans le systeme a vide 
35 definitif, la surface de la couche de catalyseur est en 
principe recouverte de quelques monocouches de vapeur d'eau 
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qui doivent etre eliminees par pompage. L' elimination est 
plus rapide si le pompage est accompagne d 1 un etuvage du 
systeme a vide, par chauffage a une temperature d'au moins 
120°C et jusqu'a 300°C si possible. 
5 Un catalyseur mis en oeuvre sous la forme d'une 

couche telle que precitee s'etend sur toute la longueur de 
1 ' enceinte et conserve done 1 1 avantage d ' un pompage reparti 
de facon uniforme. De plus, une couche de catalyseur 
conforme a 1 ' invention n'occupe aucun espace sensible et 
10 off re 1' avantage de procurer un effet de pompage sous un 
encombrement nul, ce qui permet sa mise en oeuvre meme dans 
des cas ou les contraintes geometriques interdiraient 
l'emploi d'un materiau de pompage sous forme de ruban. 
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REVENDICATIONS 

1. Agencement perraettant d'ameliorer le vide dans un 
systeme a vide tres pousse (ultravide) comprenant une 
enceinte metallique susceptible de relacher du gaz a sa 

5 surface, consistant en un revetement depose sur au moins la 
quasi totalite de la surface de la paroi metallique definis- 
sant 1' enceinte, caracterise en ce que le revetement 
comprend au moins une sous-couche de getter non evaporable 
deposee sur ladite surface de la paroi metallique definis- 

10 sant 1' enceinte et, sur cette sous-couche, au moins une 
couche mince d'au moins un catalyseur choisi parmi le 
ruthenium et/ou le rhodium et/ou le palladium et/ou 1' osmium 
et/ou 1' iridium et/ou le platine et/ou un alliage contenant 
au moins l'un de ceux-ci, 

15 ce grace a quoi, sa surface ne s'oxydant que peu au contact 
de l'air, ladite couche de catalyseur n'est pas chargee en 
oxygene lorsqu ' exposee a l'air et elle est apte a effectuer 
un pompage moleculaire d'au moins certaines especes molecu- 
laires presentes dans 1* enceinte, tandis que certaines 

20 especes moleculaires, telles que H 2 et ses isotopes, sont 
transferees a travers cette derniere dans la sous-couche de 
getter non evaporable et la capacite de pompage globale est 
celle de la sous-couche de getter non evaporable. 

2. Agencement selon la revendication 1, caracterise 
25 en ce que la couche mince de catalyseur est un alliage de 

palladium. 

3. Agencement selon la revendication 2, caracterise 
en ce que le catalyseur est un alliage palladium-argent. 

4. Agencement selon l'une quelconque des revendica- 
30 tions precedentes, caracterise en ce que le getter non 

evaporable est choisi parmi le titane et/ou le zirconium 
et/ou le hafnium et/ou le vanadium et/ou le scandium et/ou 
un alliage ou compose comprenant au moins l'un de ceux-ci. 

5. Agencement selon l'une quelconque des revendica- 
35 tions precedentes, caracterise en ce que le revetement est 

chauffe a une temperature d' environ 50 a 70°C, ce grace a 



WO 98/37958 



PC17EP98/00978 



10 

quoi le trans fert des gaz est accelere. 

6. Procede pour la mise en oeuvre d'un catalyseur 
propre a creer un vide tres pousse (ultravide) dans une 
enceinte definie par une paroi metallique susceptible de 

5 relacher du gaz a sa surface, 

caracterise par la succession des etapes qui suivent : 

- on depose au moins une couche mince de getter non evapora- 
ble sur au moins la quasi totalite de la surface de la paroi 
de 1 ' enceinte ; 

10 - on effectue ensuite un depot d'au moins une couche mince 
d'au moins un catalyseur sur ladite couche de getter, ledit 
catalyseur etant choisi parmi le ruthenium et/ou le rhodium 
et/ou le palladium et/ou 1' osmium et/ou 1 ' iridium et/ou le 
platine et/ou un alliage contenant au moins l'un de ceux-ci; 

15 - on assemble 1' enceinte avec un systeme a vide ; et 

- on fait le vide a l'aide du systeme de pompage. 

7. Procede selon la revendication 6, caracterise en 
ce que le catalyseur est depose par pulverisation cathodique 
sur une couche de getter non evaporable, lui aussi preala- 

20 blement depose par pulverisation cathodique sans exposition 
a 1' atmosphere ambiante entre les deux depots. 

8. Procede selon la revendication 6, caracterise en 
ce que la couche de getter non evaporable, deposee par 
pulverisation cathodique et exposee ensuite a 1 ' atmosphere 

25 ambiante, est enfin pompee et activee thermiquement avant le 
depot de la couche de catalyseur par pulverisation cathodi- 
que. 

9. Procede selon la revendication 6, caracterise en 
ce qu'en meme temps qu'on fait le vide a l'aide du systeme 

30 de pompage, on effectue un etuvage du systeme a vide par 
chauffage a une temperature d'au moins 120 °C. 
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